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Введение
Производство стекла требует определять со­
держание не только основных компонентов и 
примесей в стекле, но также и в исходных мате­
риалах -  таких, как песок, сода, борная кислота, 
а также окись алюминия. Эти материалы посту­
пают на анализ в твердой и жидкой форме. Ме­
тод атомно-эмиссионной спектрометрии с ин­
дуктивно связанной плазмой (ИСП-АЭС) наибо­
лее полно отвечает всем возможным требовани­
ям, обеспечивая многоэлементный анализ с вы­
сокой точностью и воспроизводимостью. Опреде­
ление различных концентраций по 10 элементам 
в одной пробе занимает не более 2 минут.
Принципы изм ерения и используем ая  
техника
Элементный анализ проб проводили с исполь­
зованием метода ИСП-АЭС. Растворы проб рас­
пыляли в аргоновую плазму, в которой вещество 
проб распадалось на атомы и ионы, спектраль­
ное излучение которых измеряли на характери­
стических длинах волн и использовали для ко­
личественного анализа после градуировки по 
стандартным образцам.
Выбор длин волн
Выбор длин волн для определенной матрицы 
(основных компонентов пробы) можно сделать,
используя функцию профилирования, либо спе­
циальную программу Win-IMAGE, которая обес­
печивает быстрый полуколичественный анализ 
с использованием спектральных линий различ­
ной интенсивности. Имеется возможность супер­
позиции модельных спектров для выявления на­
ложения линий основных компонентов на линии 
аналитов.
Пробоподготовка
Существует два основных метода переведения 
в раствор проб стекла, описание которых приве­
дено ниже.
Кислотное растворение
1 г пробы растворяют в смеси HF/HN03/HC1, 
затем в раствор добавляют сильный окислитель 
(хлорную кислоту или перекись водорода). Ра­
створ доводят до объема 250 мл 5% -ной соляной 
кислотой.
При использовании микроволновой пробо­
подготовки, время растворения занимает око­
ло 40 мин.
Сплавление со щелочью
0,2 г пробы сплавляют с 2 г тетрабората лития 
при 1100с С в течение 15 мин. Проводят сплавле­
ние в тигле из стеклоуглерода. Полученный ко­
ролек растворяют в стакане на 150 мл с 20 мл
соляной кислоты при нагревании и переводят 
количественно в мерную колбу на 500 мл. Дово­
дят до метки деионизованной водой.
Подготовка стандартных образцов (СО)
Стандартные образцы подготавливают анало­
гично пробам. Рекомендуется использовать твер­
дые стандартные образцы стекла (не менее 4-х) с
Полуколичественный анализ
Специализированная программа позволяет оп­
ределять содержание 36 элементов за 3 мин. Ос­
новная задача -  быстро узнать, какие элементы 
содержатся в пробе, однако отклонение от истин­
ного значения, как правило, не превышает 10%отн.
Результаты приведены в табл. 1 в процентах, в 
пересчете на оксиды.
Таблица 1
Результаты полуколичественного анализа стекла
Оксид Введено, % мае. Найдено, % мае.
В А 12,8 13,2
Si02 79,1 79,8
F e A 0,029 0,035
Z A 0,034 0,022
А' А 2,5 2,55
Na20 4,80 4,44
«2° 0,62 0,58
различной навеской. С целью повышения точно­
сти определения основных элементов (Na, Са, В 
and Si) используют Li как внутренний стандарт.
Технические спецификации
Анализ проводят на последовательном спект­
рометре JY 2000-2 производства HORIBA Jobin 
Yvon при условиях, приведенных ниже:
Воспроизводимость анализа
Среднеквадратическое отклонение рассчиты­
вали после полной градуировки по 4-м стандарт­
ным растворам (табл. 2).
Таблица 2
______ Результаты параллельных определений_______
Оксид Введено, % мае. Найдено, % мае. СКО, %
В А 12,8 12,72 0,33
Si02 79,1 78,9 0,27
F e 2 ° 3 0,029 0,028 0,0003
Z A 0,034 0,0325 0,0003
А ІА 2,50 2,52 0,03
Na20 4,80 4,75 0,03
к?о 0,62 0,59 0,03
Применение внутреннего стандарта
Литий использовали в качестве внутреннего 
стандарта только для определения СаО, А120 3, 
Na20  and К р  (табл. 3). Кремний не определяли.
Оптическая схема Черни-Турнера
Фокусное расстояное 0,64 м
Терморегуляция оптики Есть
Продувка азотом Есть
Входная щель 20 мкм
Выходная щель 50 мкм
Спектральный порядок Первый
Решетка 2400 штрихов/мм
Генератор Твердотельный, 40,68 МГ ц, 1000 Вт
Набліодение плазмы Радиальное
Расход плазмообразующего 
газа
13 л/мин
Расход оболочечного газа 0,2 л/мин
Подача пробы 1 мл/мин
Распылитель Стеклянный концентрический
Распылительная камера Стеклянная циклоническая
Диаметр трубки инжектора 3,0 мм
Используемые длины волн 
(нм)по элементам:
AI 308,215; В 208,959; Ва 455,403; Са 317,933; 
Fe 259,940; К 766,490; Li 670,784; Mg 279,806; 
Na 589,592; Pb 220,353; S 180,676; Si 288,158; 
Ti 337,280; Zn 213,856; Zr 343,823.
так как при растворении с использованием HF 
он улетучивается в виде фторида начиная с 55 °С.
Таблица 3
Результаты параллельных определений с 
_______ внутренним стандартом____________
Оксид Введено, % мае. Найдено, % мае. CKO, %
P A 0,6 0,54 0,01
ZnO 2 2,12 0,03
PbO 2,5 2,45 0,02
FeA 2 1,92 0,015
CaO 260 264 1,2
тю2 0,5 0,52 0,004
гю2 0,2 0,19 0,001
ai2o , 150 150,9 0,6
Na?0 212 216 1,5
K.0 80 82 0.27
Выводы
Приведенные выше результаты показывают 
прекрасное соответствие с ожидаемыми значе­
ниями по всем элементам -  не только основным 
компонентам, но и примесям. Использование 
внутреннего стандарта компенсирует различия 
в вязкости между пробами и стандартными об­
разцами. Определение 10 элементов в пробе вы­
полняется за время менее 2 минут, причем дос­
тигаемые пределы обнаружения более чем дос­
таточны для обычного анализа стекла. Рассмот­
рено применение кислотного разложения наря­
ду со щелочным плавлением, которое удовлетво­
ряет требованию единой процедуры пробоподго­
товки для полного анализа пробы. Для снижения 
пределов обнаружения можно использовать кис­
лотное разложение с плавиковой кислотой.
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